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Patentanspruche 



Verfahren zum Trennen mit Hilfe eines selektiven Losungs- 
raittels eines C^-Kohlenwasserstof fgemisches , welches im selek- 
tiven Losungsmittel leichter losliche Kohlenwasserstof fe und 
im selektiven Losungsmittel schwerer losliche Kohlenwasser- 
stof fe enthiilt, bei dem man das Kohlenwasserstof fgemisch in 
einer extraktiven Destinations zone in ein die schwerer los- 
lichen Kohlenwasserstof fe enthaltendes Kopfprodukt und einen 
die leichter loslichen Kohlenwassers tof fe und selektives Lo- 
sungsmittel enthaltenden Extrakt auftrennt, den als Sumpf- 
produkt abgezogenen Extrakt einer Ent spannungsverdampf ung 
unterwirft und den sich dabei bildenden dampf f ormigen Anteil 
des Extraktes in die extraktive Des tillationszone zuriickfuhrt 
und die nach der Entspannungs verdampf ung verbleibende flUssige 
Phase einer L5sungsmittelwiedergewinnungszone zuftthrt, in der 
die aus der Entspannungsverdampfung erhaltene flUssige Phase 
in ein die Kohlenwassers tof fe enthaltendes Produkt und als 
Sumpfprodukt in das von den Kohlenwasserstof fen befreite se- 
lektive LSsungsmittel aufgetrennt wird, das erhaltene selek- 
tive Losungsmittel zur extraktiven Destinations zone zuriick- 
fUhrt und das aus der Ldsungsmi ttelwiedergewinnungs zone er- 
haltene, die Kohlenwasserstof fe enthaltende Produkte teilwei- 
se Oder gegebenenfalls ganz nach Druckerhohung in einer Kom- 
pressionszone in die extraktive Des tillationszone zuriick- 
fvihrt, dadurch gekennzeichnet , dafi der aus der extraktiven 
Destillationszone abgezogene Extrakt vor der Entspannungsver- 
dampfung zunSchst auf einen hoheren Druck als der Druck in 
der extraktiven Destillationszone gebracht wird und danach 
der unter erhohtem Druck stehende Extrakt in einer WSrmeaus- 
tauschzone im indirekten WSrmeaustausch mit dem aus der L6- 
sungsmittelwiedergewinnungszone als Sumpfprodukt erhaltenen 
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selektiven Losungsmittel erwarmt wird unci der erwarmte Ex- 
trakt anschliefiend in der Ent spannungsverdampf ung auf einen 
Druck entspannt wird, der mindestens dem Druck in der extrak- 
tiven Destillationszone entspricht und hoher liegt als der 
Druck in der Losungsmit telwiedergewinnungszone . 

Verfahren gemaft Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daft es 
auf die Trennung eines 1,3-Butadien enthaltenden C^-Kohlen- 
wasserstof fgemisches angewendet wird, welches gesattigte und 
einfach olefinisch ungesattigte C^-Kohlenwasserstof f e als im 
selektiven Losungsmittel schwerer losliche Kohlenwas serstof- 
fe und 1,3-Butadien und gegebenenf alls hohere Acetylene und 

1.2- Butadien als im selektiven Losungsmittel leichter los- 
liche Kohlenwasserstof f e enth&lt. 

Verfahren gemSLfl Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dafi es 
auf die Trennung eines Rohbutadiens angewendet wird, welches 

1.3- Butadien als im selektiven Losungsmittel schwerer Ids- 
lichen Kohlenwasserstof f und hohere Acetylene und gegebenen- 
falls 1,2-Butadien als im selektiven Losungsmittel leichter 
losliche Kohlenwasserstof fe enth&lt . 

Verfahren gem^a Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet , dafc das 
Rohbutadien gem&ii Anspruch 2 erhalten worden is to 

Verfahren gemSfi Anspriichen 1 bis dadurch gekennzeichnet, 
da& der Druck am Sumpf der extraktiven Destillationszone min- 
destens dem Druck am Kopf der extraktiven Destillationszone 
entspricht <, 

Verfahren gemSfc Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekennze ichnet, 
daB die Kombination von W&rmeaustauschzone und nachfolgender 
Entspannungsverdampfungszone mehrfach angewendet wird. 
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Verfahren zum Trennen eines C^-Kohlenwasserstof f gemisches 
durch extraktive Destination 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum Tren- 
nen durch extraktive Destination mit Hilfe eines selekti- 
ven Losungsmittels eines C^-Kohlenwasserstoffgemisches, 
welches im selektiven Los ungsmittel leichter und schwerer 
losliche Kohlenwasserstof fe enthalt „ 

Die extraktive Destination ist ein bekanntes Verfahren 
zur TrennunR von Gemischen, die durch ubliche f raktionierte 
Destination nicht leicht trennbar sind, z,B„ wenn die zu 
trennenden Komponenten ein Azeotrop bilden oder geringe Un- 
terschiede in den relativen Fluchtigkeiten besitzen. Bei 
der extraktiven Destination wird in die Destillationsko- 
lonne eine solche Menge eines relativ schv/er flilchtigen Lo- 
sungsmittels eingefuhrt, dali die Unterschiede in den relati- 
ven Pluchtigkeiten der zu trennenden Komponenten erhGht wer- 
den und damit eine destillative Trennung ermoglicht wirdo 
Typische Anwendungsbeispiele fQr die extraktive Destination 
finden sich beispielsweise in C.S. Robinson et al "Elements 
of Fractional Distillation" U „ Auflage McGraw-Hill Book 
Company, Inc., New York, (1959), Seite 291- 

Aus der deutschen Auslegeschrif t 1 519 726 ist es bekannt , 
Cjj-Kohlenwasserstof f gemische , welche in einem selektiven L6- 
sungsmittel leichter und schwerer losliche Kohlenwasserstof- 
fe enthalten, in der Weise in einer extraktiven Destination, 
welche in mindestens 2 Stufen mit unterschiedlichen Drucken 
durchgeftihrt wird, zu trennen, dafc der am Sumpf der extrak- 
tiven Destilllationszone abgezogene Extrakt in einer Ent- 
spannungsverdampfung auf Drucke unterhalb des Druckes in 
der extraktiven Des tillat ionszone entspannt wird und der 
sich bei der Ent spannungsverdampfung bildende dampffSrmige 
Anteil in die extraktive Des tillat ionszone zurUckgeftthrt 
wird. 
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Fttr die RUckfUhrung der dampf formigen Phase zur extraktiven 
Destillationszone ist zur Oberwindung des Druckgef&lles ein Kom- 
pressor erforderlich. Da bei der Entspannungsverdampf ung mehr als 
80 % der im Extrakt enthaltenen Kohlenwasserstof f e verdampft wer- 
den, wird fQr das bekannte Verfahren ein relativ grofler Kompres- 
sor mit einem entsprechend hohen Verbrauch an elektrischer Ener- 
gie benfttigt. 

Die vorliegende Erfindung soli nun eine Verbesserung der Arbeits- 
weise und Wirtschaf tlichkeit der bekannten Verfahren bewirken. 

Es wurde nun ein vorteilhaftes Verfahren gefunden zum Trennen mit 
Hilfe eines selektiven LSsungsmittels eines C^-Kohlenwasserstof f- 
gemisches, welches im selektiven L5sungsmittel leichter losliche 
Kohlenwasserstof fe und im selektiven Losungsmittel schwerer los- 
liche Kohlenwasserstof fe enth&lt, bei dem man das Kohlenwasser- 
stof fgemisch in einer extraktiven Destillationszone in ein die 
schwerer ldslichen Kohlenwasserstof fe enthaltendes Kopfprodukt 
und einen die leichter loslichen Kohlenwassers tof f e und selekti- 
ves Ltfsungsmittel enthaltenden Extrakt auftrennt, den als Sumpf- 
produkt abgezogenen Extrakt einer Entspannungsverdampf ung unter- 
wirft und den sich dabei bildenden dampf formigen Anteil des Ex- 
traktes in die extraktive Destillationszone zurUckftlhrt und die 
nach der Entspannungsverdampfung verbleibende flUssige Phase 
einer Ldsungsmittelwiedergewinnungszone zuftlhrt, in der die aus 
der Entspannungsverdampfung erhaltene flUssige Phase in ein die 
Kohlenwasserstof fe enthaltendes Produkt und als Sumpfprodukt in 
das von den Kohlenwasserstof fen befreite selektive L5sungsmittel 
aufgetrennt wird, das erhaltene selektive Losungsmittel zur ex- 
traktiven Destillationszone zurtickfilhrt und das aus der LOsungs- 
mittelwiedergewinnung8zone erhaltene, die Kohlenwasserstof fe 
enthaltende Produkte teilweise oder gegebenenfalls ganz nach 
DruckerhtShung in einer Kompressionszone in die extraktive De- 
stillationszone zurttckftihrt, welches dadurch gekennzeichnet ist, 
dafi der aus der extraktiven Destillationszone abgezogene Extrakt 
vor der Entspannungsverdampfung zunSLchst auf einen hdheren Druck 
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als der Druck in der extraktiven Destillationszone gebracht 
wird und danach der unter erhflhtem Druck stehende Extrakt in 
einer warmeaustauschzone im indirekten Warmeaustausch mit dem 
aus der Lflsungsmittelwiedergewinnungszone als Sumpfprodukt erhal- 
tenen selektiven LSsungsmittel erwSrmt wird und der erwarmte Ex- 
trakt anschliefiend in der Entspannungsverdampfung auf einen 
Druck entspannt wird, der mindestens dem Druck in der extrakti- 
ven Destillationszone entspricht und hSher liegt als der Druck 
in der LSsungsmittelwiedergewinnungszone o 

Nach dem neuen Verfahren werden erhebliche Einsparungen an 
elektrischer Energie erzielt . Aufierdem kann nach dem neuen Ver- 
fahren die Anzahl der KompresBoren verringert bzw 0 ein wesent- 
lich kleinerer Kompressor verwendet werden als nach dem bekann- 
ten Verfahren o 

Aufgrund des hohen Gehaltes des Extraktes aus der extraktiven 
Destillationszone an Polymerbildnern wie 1 ,3-Butadien, Vinyl- 
acetylen, Kthylacetylen und 1,2-Butadien bestand ein erhebliches 
Vorurteil, den Extrakt auf hohe Drucke zu bringen und den unter 
hohem Druck stehenden Extrakt anschliefcend in der warmeaustausch- 
zone vor der Entspannungsverdampfung auf relativ hohe Tempera- 
turen zu erhitzen, da unter diesen Bedingungen eine erhebliche 
Polymerablagerung und Verschmutzung in den in der Wfirmeaustausch- 
zone verwendeten Warraeaustauschern zu erwarten war. Es war daher 
Uberraschend, dafi in den warmeaustauschern selbst bei mehrjfthri- 
gen Laufzeiten keine Schwierigkeiten auftraten. 

Das Verfahren der vorliegenden Anmeldung ist allgemein anwendbar 
zur Trennung von C^-Kohlenwasserstof fgemischen, die verschieden 
ungesftttigte Verbindungen enthalten. Bei derartigen Systemen ist 
die stftrker gesattigte Verbindung die im selektiven L&sungsmittel 
schwerer 16sliche Komponente und die weniger gesattigte Verbindung 
die im selektiven LBsungsraittel leichter 16sliche Komponente. Bei 
Isomeren, wie z.B. einer acetylenischen Verbindung und einem Di- 
olefin, ist die acetylenische Verbindung leichter IBslich als das 
Diolefin. 
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Mit besonderem Vorteil wird das Verfahren nach der Erfindung zum 
Trennen eines 1,3-Butadien enthaltenden C^-Kohlenwasserstof f ge- 
misches angewendet . 

Solche C^-Kohlenwasserstoffgemische werden z.B. als C^-Fraktionen 
bei der Herstellung von Xthylen und/oder Propylen durch thermi- 
sches Spalten einer Petroleumf raktion , z.B, von verf liissigtem 
Petroleumgas (LPG), Leichtbenzin (Naphtha), GasBl oder dglo 
als Kohlenwasserstoff-Praktion erhalten. Weiterhin werden solche 
C^-Praktionen bei der katalytischen Dehydrierung von n-Butan 
und/oder n-Buten erhalten. Die C^-Fraktionen enthalten in der 
Regel Butane, n-Buten, Isobuten, 1,3-Butadien, Viny lace ty len, 
Xthylacetylen, 1,2-Butadien und gegebenenf alls geringe Mengen 
an C c -Kohlenwasserstoffen, wobei der 1 ,3-Butadiengehalt im allge- 
meinen 10 bis 80 Gewichtsprozent, vorzugsweise 20 bis 70 Ge- 
wichtsprozent, insbesondere 30 bis 60 Gewichtsprozent betr&gt, 
wfthrend der Gehalt der C^-Fraktionen an Viny lacety lenen, Xthyl- 
acetylen und 1,2-Butadien insgesamt 5 Gewichtsprozent im all- 
gemeinen nicht Ubersteigto Bei der erf indungsgemSfcen extraktiven 
Destination dieser C^-Fraktionen werden im allgemeinen die ge- 
sSttigten und einfach olefinisch ungesStt igten C^-Kohlenwasser- 
stoffe wie Butane, n-Buten und Isobuten als Kopfprodukt der ex- 
traktiven Destillationszone und 1,3-Butadien neben weiteren im 
selektiven LBsungsmittel leichter ISslichen Kohlenwasserstof fen 

wie Viny lacety len, Kthy lacety len und 1,2-Butadien als Produkt 
der Lflsungsmittelwiedergewinnungszone erhalten. Dieses als Pro- 
dukt der LBsungsmittelwiedergewinnungszone erhaltene Butadien 
wird in der Regel zur Gewinnung eines Reinstbutadiens noch wei- 
teren Reinigungsoperationen unterworfen, 

Weitere geeignete 1,3-Butadien enthaltende Cjj-Kohlenwasserstof f- 
gemische, die nach dem erf indungsgemUfien Verfahren vorteilhaft 
getrennt werden, sind Rohbutadiene , die im allgemeinen mindestens 
90 Qewichtsprozent, vorzugsweise mindestens 95 Gewichtsprozent, 
insbesondere mindestens 98 Gewichtsprozent 1,3-Butadien enthal- 
ten und daneben als Verunreinigungen im allgemeinen einen Gehalt 
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an hGheren Acetylenen, wie Viny lacety len und ftthylacetylen und 
hGheren Allenen wie 1,2-Butadien aufweisen 0 Solche Rohbutadiene 
werden z.B. durch extraktive Destination, beispielsweise nach 
dem erfindungsgemSften Verfahren, von aus der thermischen Spal- 
tung von Petroleumfraktionen oder bei der katalytischen Dehydrie- 
rung von n-Butan und/oder n-Buten erhaltenen C^-Fraktionen gewon- 
nen. Bei der Trennung eines solchen Rohbutadiens nach dem erf in- 
dungsgemafcen Verfahren wird 1,3-Butadien als im selektiven Ltt- 
sungsmittel schwerer 16slicher Kohlenwasserstof f als Kopfprodukt 
der extraktiven Destillationszone und die hoheren Acetylene und 
zumindest ein Teil der hGheren Allene als im selektiven Losungs- 
mittel leichter ISsliche Kohlenwasserstof fe als Produkt der L6- 
sungsmittelwiedergewinnungszone erhalten<, 

Als selektives Losungsmittel kommen beispielsweise CarbonsSure- 
amide wie Dimethylformamid, DiSthylf ormamid , Dimethylacetamid, 
Pormylmorpholin sowie Acetonitril, Purfurol, N-Methylpyrrolidon, 
Butyrolacton, Aceton und ihre Mischungen mit Wasser in Betracht. 
Mit besonderem Vorteil wird N-Methylpyrrolidon als selektives 
L5sungsmittel verwendeto 

Die extraktive Destination kann in einer Kolonne durchgeftthrt 
werden. Bei groiien Bodenzahlen z.B, bei Kolonnen mit mehr als 
100 praktischen B5den kann es vorteilhaft sein, die extraktive 
Destination in mehr als einer Kolonne, im allgemeinen in zwei 
Kolonnen auszufUhren. ZweckmSMg wird man bei der Verwendung von 
zwei Kolonnen die oberhalb des Punktes, an dem das (^-Kohlenwas- 
serstof fgemisch in die extraktive Destillationszone eingeftthrt 
wird, liegende Absorptionsstufe in die erste Kolonne und die 
unterhalb des EinfUhrungspunktes des Kohlenwasserstof fgemisches 
liegende Anreicherungsstuf e in die zweite Kolonne verlegen, d.h. 
der Einftthrungspunkt far das Kohlenwasserstof fgemisch ist am 
Kopf der zweiten Kolonne oder vorzugsweise am Sumpf der ersten 
Kolonne. Vorzugsweise wird man zwischen Absorptionsstufe und An- 
reicherungsstufe keine Kompressionsstufe zwischenschalten, son- 
dern solche DruckverhSltnisse innerhalb der extraktiven Destilla- 
tionszone aufrechterhalten, wie sie sich von selbst in der ex- 
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traktiven Destillationszone bei Pehlen von Kompressions- und/oder 
Druckminderung8stufen innerhalb der extraktiven Destillationszone 
einstellen, so dafi der Druck am Boden der extraktiven Destinations 
zone entsprechend dem tlblichen Druckverlust in den Kolonnen min- 
destens dem Druck am Kopf der extraktiven Destillationszone ent- 
spricht. In der Regel betrSgt die Druckdif f erenz zwischen Kopf 
und Boden der extraktiven Destillationszone 0,1 bis 3, vorzugs- 
weise 0,2 bis 2 bar. 

Im allgemeinen wird man in der extraktiven Destillationszone 
Drucke zwischen 1 bis 9, vorzugsweise 2 bis 8 bar, insbesondere 
3 bis 7 bar anwenden. Die Drucke im unteren Drittel der extrak- 
tiven Destillationszone, d.h. dem Bereich, der von den unteren 
Bttden der extraktiven Destillationszone eingenommen wird, die 
etwa einem Drittel der Gesamtbodenzahl der extraktiven Destilla- 
tionszone entsprechen, betragen in der Regel 1,5 bis 9, vorzugs- 
weise 2,5 bis 8, insbesondere 3,5 bis 7 bar. 

Der aus der extraktiven Destillationszone abgezogene Extrakt wird 
zunftchst auf einen hSheren Druck gebracht als der Druck in der 
extraktiven Destillationszone. Dies kann beispielsweise mit 
einer Flilssigkeitspumpe erfolgen. Im allgemeinen erfolgt diese 
DruckerhOhung im wesentlichen isotherm, d.h. es ergeben sich nur 
solche Temperaturanderungen, z.B. eine Temperaturerh5hung bis zu 
1°C, die durch die zur Druckerh6hung fUhrende Maflnahme , z.B. den 
Pumpvorgang, bedingt sind. Im allgemeinen wird man den Extrakt 
auf Drucke bringen, die 1 bis 20, vorzugsweise 2 bis 18, insbe- 
sondere 3 bis 15 bar Uber dem Druck in der extraktiven Destilla- 
tionszone, insbesondere Uber dem Druck im unteren Drittel der 
extraktiven Destillationszone liegen. 

Der unter erhBhtem Druck stehende Extrakt wird anschlie&end in 
einer Wftrmeaustauschzone im indirekten Wfirmeaustausch mit dem 
aus der LOsungsmittelwiedergewinnungszone als Sumpfprodukt er- 
haltenen selektiven Lttsungsmittel erwfirmt. Das selektive LSsungs- 
mittel wird nach dem Wftrmeaustausch in die extraktive Destilla- 
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tionszone zurUckgef (Ihrt * Durch den W&rmeaustausch mit dera selek- 
tiven LOsungsmittel wird die Temperatur des Extraktes im allge- 
meinen um 5 bis 80, vorzugsweise 10 bis 70, insbesondere 15 bis 
60°C erhoht. 

Der erw&rmte Extrakt wird danach durch Entspannungsverdampf ung 
(Flashverdampfung) auf einen Druck entspannt, der raindestens 
dem Druck in der extraktiven Destillationszone, vorzugsweise 
mindestens dem Druck im unteren Drittel der extraktiven Destilla- 
tionszone entspricht und hSher liegt als der Druck in der nach- 
geschalteten Ldsungsmittelwiedergewinnungszone . MaBgeblich ftlr 
die Druckminderung ist, dafi sich der sich bei der Entspannungs- 
verdampfung bildende dampf fcSrmige Anteil des Extraktes ohne 
Kompressionsstufe in die extraktive Destillationszone zurtickftih- 
ren l&ftt. Dement sp re chend wird in der Entspannungsverdampfung 
in der Regel auf Drucke entspannt, die 0,05 bis 2,0, vorzugs- 
weise 0,1 bis 1 bar (Iber dem Druck an der Einftthrungss telle des 
dampff Brmigen Anteils des Extraktes in die extraktive Destilla- 
tionszone liegen. Die Entspannungsverdampfung wird z«B a in einer 
Vorrichtung aus Druckminderungsventil und einem adiabatischen 
Verdampfer durchgef tthrt , wobei gegebenenfalls ein Phasenscheide- 
gef&A zur besseren Trennung der sich bei der Entspannungsver- 
dampfung ausbildenden dampf f Brmigen und flUssigen Phase nachge- 
schaltet wird. 

Die Kombination von Wftrmeaustauschzone ftlr den warmeaustausch 
zwischen dem Extrakt aus der extraktiven Destillationszone und 
dem aus der LBsungsmittelwiedergewinnungszone rttckgefUhrten se- 
lektiven LGsungsmittel mit der nachgeschalteten Entspannungsver- 
dampfung kann in einer Stufe angewendet werden. Es ist jedoch 
auch m5glich, mehr als eine, z.B. 2 bis 4, vorzugsweise 2 bis 3 
solcher Kombinationen, zweckm&ftig in Hint ereinanderschalt ung 
anzuwenden. Durch Anwendung von mehr als einer dieser Wttrmeaus- 
tausch-/Entspannungsverdampfungs8tufen und Rttckftthrung der so 
erhaltenen TeilstrGme zu unterschiedlichen Zulauf stellen der 
extraktiven Destillationszone lassen sich die erforderliche 
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Trennleistung der extraktiven Destination und die Abmessungen 
der extraktiven Destillationskolonne reduziereru Es ist weiter 
mOglich, zwischen der letzten Entspannungsverdampfungszone und 
der LSsungsmittelwiedergewinnungszone eine weitere WSrmeaus- 

is 

tauschzone zwischenzuschalten. 

Der aich in der bzw. den En t spannungs ve rdamp f ungs zone n bildende 
dampffttrmige Anteil des Extraktes, der im allgemeinen 20 bis 80 
Gewichtsprozent , vorzugsweise 40 bis 70 Gewichtsprozent der 
Kohlenwasserstoffe im Extrakt betrSgt, wird in die extraktive 
Destallationszone zurdckgefUhrt . Im allgemeinen wird die ruck- 
geftlhrte dampffGrmige Phase in das untere Drittel der extrakti- 
ven Destillationszone eingeleitet, vorzugsweise am Sumpf der 
extraktiven Destillationszone, z„B. an einem Punkt, der sich 
etwa in der H6he des untersten Kolonnenbodens befindet. Bei 
einer stufenweisen Entspannungsverdampf ung k6nnen die in den 
einzelnen Stufen erhaltenen dampf f ormigen Anteile getrennt Oder 
nach ihrer Vereinigung in die extraktive Destillationszone zu- 
rUckgefiihrt werden. 

Die nach der Entspannungsverdampfung verbleibende flussige Phase 
des Extraktes aus der extraktiven Destillationszone wird einer 
LBsungsmittelwiedergewinnungszone zugefiihrt, die bei niedrigerem 
Druck als der Druck in der bzw. den Ent spannungs ve rdamp fungszonen 
betrieben wird. Die Entspannung der verbleibenden flUssigen Ex- 
traktphase auf den niedrigeren Druck in der LGsungsmi ttelwieder- 
gewinnungszone erfolgt zweckmSMg durch ein zwischengeschaltetes 
Dru ckminde rungs ventil. Im allgemeinen ist der Druck in der LG- 
sungsmi ttelwiedergewinnungs zone 0,1 bis 8, vorzugsweise 0,5 bis 
7, insbesondere 1 bis 6 bar niedriger als der Druck in der bzw. 
den Entspannungsverdampfungszonen. Die LGsungsmittelwiederge- 
winnungszone kann z.B. als Ausgaser Oder als LGsungsmittelabstrei 
fer bzw. als Kombination von Ausgaser und LGsungsmittelabstreifer 
betrieben werden. Der LGsungsmittelwiedergewinnungszone wird im 
allgemeinen W&rme zugeftthrt, beispielsweise Uber einen Aufkocher. 
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Das als Sumpfprodukt der L5sungsmittelwiedergewinnungszone er- 
haltene, von den Kohlenwasserstof f en befreite selektive Ldsungs- 
mittel wird Uber die warmeaustauschzone, in der der WSrmeaustausch 
mit dem Extrakt aus der extraktiven Dest illationszone erfolgt, 
in die extraktive Dest illationszone zurUckeefUhrt . 

Das aus der L6sungsmittelwiedergewinnungszone erhaltene, die 
Kohlenwasserstof fe enthaltende Produkt , welches im allgemeinen 
als Kopf strom oder als Kopf- und Seitenstrom abgezogen wird, 
durchlMuft teilweise oder gegebenenf alls ganz zun&chst eine 
Kompressionss tufe und wird nach der Kompression der extraktiven 
Destillationszone zugeftthrto In der Kompressionszone wird der 
Kohlenwasserstof f strom, z 0 B 0 in einem Kompressor, auf einen 
Druck verdichtet, der mindestens dem Druck in der extraktiven 
Destillationszone entspricht 0 Im allgemeinen wird der Kohlen- 
wasserstof f strom auf Drucke verdichtet, die 0,05 bis 2, vorzugs- 
weise 0,1 bis 1 bar Uber dem Druck an der Einf Uhrungsstelle des 
dampf fSrmigen Anteiles des Extraktes in die extraktive Destilla- 
tionszone liegen^ 

In der Regel werden von dem aus der LSsungsmittelwiedergewinnungs- 
zone als Produkt erhaltenen Kohlenwasserstof f strom bei teilwei- 
ser Rttckftthrung 10 bis 70 Gewichtsprozent , vorzugsweise 15 bis 
65 Gewichtsprozent, insbesondere 20 bis 60 Gewichtsprozent Uber 
die Kompressionszone in die extraktive Destillationszone zurilck- 
gefUhrt. Zweckm&Mg wird der komprimierte Kohlenwasserstof f strom 
gegebenenfalls nach Vereinigung mit dem aus der bzw. den Entspan- 
nungsverdampfungszonen riickgeftihrten dampf fSrmigen Anteil des 
Extraktes aus der extraktiven Destillationszone in das untere 
Drittel der extraktiven Destillationszone eingeleitet, vorteil- 
haft am Sumpf der extraktiven Destillationszone, z.B. an einem 
Punkt , der sich etwa in der H5he des untersten Kolonnenbodens 
befindet . 

Eine vorteilhafte Aus ftthrungs form des erfindungsgem&&en Verfah- 
rens zur Gewinnung von 1,3-Butadien aus C^-Praktionen besteht 
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darin, dafi zunSchst aus der C^-Fraktion in einer ersten erfin- 
dungsgema&en extraktiven Destination ein Rohbutadien gewonnen 
wird, welches zweckmMflig aus der Losungsmittelwiedergewinnungs- 
zone als Kopf- oder Seitenstrom abgezogen wird. Anschlieftend 
wird aus dem Rohbutadien in einer zweiten erf indungsgem£fien ex- 
traktiven Destination ein Reinbutadien erhalteno 

Pig. 1 1st ein schematisches Diagramm einer Ausf tthrungsf orm des 
erfindungsgemafien Verfahrens. Ein C^-Kohlenwasserstof fgemisch 
(C^-Praktion aus einer Xthylenanlage ) wird durch Leitung 1 durch 
den Verdampfer 2 am Surapf der Kolonne 3 in die aus den Kolonnen 
3 und 5 gebildete extraktive Destillationszone eingefUhrto Ko- 
lonnen 3 und 5 sind ttber die Leitungen k und 6 miteinander ver- 
bunden. Das selektive LBsungsmittel wird ttber Leitung 17 im 
oberen Teil von Kolonne 3 zugegeben. Durch Leitung 7 wird am 
Kopf der Kolonne 3 ein die gesattigten und einfach olefinisch 
ungesattigten C^-Kohlenwasserstof fe enthaltendes Raffinat ab- 
gezogen. Am Sumpf der Kolonne 5 wird durch Leitung 8 ein das 
selektive LBsungsmittel sowie 1 ,3-Butadien, Vinylacetylen, Xthyl- 
acetylen und 1,2-Butadien enthaltender Extrakt abgezogen. Der 
abgezogene Extrakt wird durch Flttssigkeitspumpe 9 auf einen 
hBheren Druck gebracht als der Druck in der extraktiven De- 
stillationszone und anschlieBend im WBrmaustauscher 10 im in- 
direkten warmeaustausch mit dem aus dem Ausgaser 15 als Sumpf- 
produkt zurttckerhaltenen selektiven LBsungsmittel erwarmt. Der 
erwSrmte Extrakt wird anschlieBend durch Druckminderungsventil 
11 geleitet und durch Ent spannungsverdampfung auf einen Druck 
entspannt, der mindestens dem Druck in der extraktiven De- 
stillationszone entspricht und hOher liegt als der Druck im Aus- 
gaser 15. Die im Phasenabscheidegefafi 12 nach der Entspannungs- 
verdampfung erhaltene flttssige Phase des Extraktes wird ttber 
Leitung 13 durch Druckminderungsventil lM in den Ausgaser 15 
geleitet und dabei auf einen Druck entspannt, der niedriger liegt 
als der Druck in der Ent spannungsverdampfungs zone. Am Sumpf des 
Ausgasers 15, dem ttber Aufkocher 16 warme zugeftthrt wird, wird 
das im Ausgaser von den Kohlenwasserstoffen befreite selektive 
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L&sungsmittel abgezogen, welches durch Leitung 17 Uber den warme- 
austauscher 10 und Verdampfer 2 auf den oberen Teil von Kolonne 
3 zurttckgeftthrt wird. 

Aus dem Ausgaser 15 wird Uber Leitung 18 als Seitenstrom ein 
Teil der dem Ausgaser Uber Leitung 13 zugefUhrten Kohlenwasser- 
stoffe als Rohbutadien abgezogen, welches als solches weiterver- 
arbeitet werden kann Oder zur Gewinnung von Reinbutadien einer . 
weiteren Reinigungsoperation unterzogen werden kann. Vorzugswei- 
se wird das Rohbutadien zur Gewinnung eines Reinbutadiens einer 
zweiten extraktiven Destination gemSft der Erfindung unterworfen. 

Am Kopf des Ausgasers 15 wird Uber Leitung 19 der verbleibende 
Teil der dem Ausgaser Uber Leitung 13 im selektiven LSsungsmit- 
tel zugeftthrten Kohlenwasserstof fe abgezogen, im Kompressor 20 
verdichtet und nach der Verdi chtung Uber Leitungen 21 und 2 3 nach 
Vereinigung mit dem aus dem Phasenscheidegefaii 12 Uber Leitung 
22 abgezogenen, bei der Entspannungsverdampfung gebildeten dampf- 
f&rmigen Teil des Extraktes in den unteren Teil von Kolonne 5 
zurttckgefUhrt . 

Das nachstehende Beispiel dient der weiteren ErlSuterung der Er- 
findung. 

Beispiel 

In einer grofitechnischen Butadien-Gewinnungsanlage wurde ein 
Cjj-Kohlenwasserstof fgemisch gemSfc dem Flie&bild von Pigur 2 
unter Verwendung von N-Methylpyrrolidon als selektivem LSsungs- 
mittel aufgetrennt, wobei zwei Extraktivdestillationszonen 
hintereinandergeschaltet sind. Die erste Extraktivdestillations- 
zone wird von Kolonne 29 sowie dem oberen verjttngten Kolonnen- 
teil 30 gebildet, w&hrend die zweite extraktive Destillations- 
zone von der Kolonne 2k und dem unteren Kolonnenteil 31 gebil- 
det wird. Das selektive LQsungsmittel N-Methylpyrrolidon wird 
durch Leitung 27 im oberen Teil von Kolonne 21 und durch Leitung 
28 im oberen Teil von Kolonne 2k zugegeben. Durch Leitung 1 wird 
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ein C h -Kohlenwasserstoff E emisch der in Spalte 1 der Tabelle an- 
gegebenen Zusammensetzung in einer Menge von 13 785,10 *g/h 
durch Leitung 1 am Sumpf der Kolonne 21 eingelextet . 

Am Kopf der Kolonne 29 wird durch Leitung 7 ein Raf finat der in 
Spalte 2 der Tabelle angegebenen Zusammensetzung in exner Menge 
von 7 381,66 kg/h abgezogen. 



Tabelle 



Spalte 
2 



Propan 


0,03 


0,056 






Propan 


0,10 


0,187 






Propadien 


0,02 


0,037 




0,089 


Propin 


0,15 


0,003 


0,327 


n-Butan 


3,1 


5,789 






i-Butan 


1,0 


1,867 






Buten-1 


14,0 


26,145 






i-Buten 


26 ,0 


48,557 


0,005 




Buten-2-trans 


5,0 


9,329 


0,010 




Buten-2-cis 


4.3 


7,736 


0,350 


26,800 


Butadien-1 ,3 


45,0 


0,2 


98,801 


Butadien-1 ,2 


0,2 




0,333 


3,574 


But in- 1 


0,2 




0,009 


14,082 


0,7 






50,276 


But anon 






0,165 


C_-Kohlenwaaserstof fe 


0,2 


0,1 


5,179 



Am Kopf der Kolonne 24 wird durch Leitung 25 ein Reinbutadxen 
der in Spalte 3 der Tabelle angegebenen Zusammensetzung m exner 
Menge von 6 211,59 kg/h erhalten. Das erhaltene Reinbutadien 
k ann als solches weiterverarbeitet werden oder durch Destxlla- 
tion in ein Reinstbutadien ubergeftthrt werden. 
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enthaltender Kohlenwasserstof f strom der in Spalte ^ der Tabelle 
angegebenen Zusammensetzunc in einer Menge von 191 ,9^ kg/h abge- 
zogen. 

Der Druck im Kolonnenteil 31 betragt 5 bar„ Der ilber Leitung 8 
abgezogene Extrakt wird durch Flussigkeitspumpe 9 auf einen 
Druck von 15 bar gebracht und anschlieBend im Warmeaustauscher 
10 von 70°C auf 125°C erwSrmto Der erw&rmte Extrakt wird an- 
schliefcend durch Druckminde rungs vent il 11 geleitet und auf einen 
Druck etwas Uber 5 bar entspannt. Die im Phasenabscheidegef&fc 12 
nach der Entspannungsverdampfung erhaltene flUssige Phase des 
Extraktes wird Uber Leitung 13 durch Druckminderungsventil 1*J 
in den Ausgaser 15 auf einen Druck von 1,5 bar entspannt. 

Am Kopf des Ausgasers wird Uber Leitung 19 ein Kohlenwasser- 
stoffstrom abgezogen, der nach Verdichtung im Kompressor 20 fiber 
Leitungen 21 und 23 nach Vereinigung mit dem aus dem Phasenschei 
degefSfc 12 Uber Leitung 22 abgezogenen dampf f Srmigen Teil des 
Extraktes in den unteren Teil des Kolonnenteils 31 zurUckgefUhrt 
wird. 

Die Leistung des sehr kleinen Kompressors betr&gt 335 kW. Ptthrt 
man dagegen die Butadiengewinnung entsprechend dem bekannten Ver 
fahren durch, wird ein wesentlich grSfierer Kompressor mit der 
etwa dreifachen KapazitSLt benotigt, so daB der Verbrauch des 
Kompressors an elektrischer Energie urn den Faktor 3 hoher ist. 
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